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Verfahren zum Granulieren von Pulver aus thermoplastlschen Polymeren 

Die voriiegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum Granulieren von Pulver aus 
thermoplastlschen Polymeren, Insbesondere von thennoplastlschen Polyoleflnen, 
5 vorzugsweise mit multimodaler Molmassenvertellung, bei dem das in dem Poly- 
merlsationsreaktor Oder den Polymerisatlonsreaktoren hergestellte Polymerpulver In 
einem Extruder aufgeschmolzen und homogenlsiert, dann durch eine ExtruslonsdQse 
gepresst und danach zerkleinQ.rt und abgekQhIt wird. 

10 Die Granullerung von themioplastlsohen Polymeren ist bekannt und dient dazu , das 
Polymer zu homogenisleren und ggf. Zuschlagstoffe und Additive wie Stablllsatoren, 
FFarbemlttel, Mittel zur Verbessemng der mechanischen Eigenschaften, FQIIstoffe und 
ahnllche mehr In das Polymer einzuarbelten. Auflerdem l§sst sich die Handhabung der 
thermoplastlschen Polymeren bei Transport und Weiterverarbeitung durch 
15 Granullerung erhebllch gegenQber der Handhabung von Pulver verbessern. 

Neben der direkten Kopplung von Polymerisation und Granuliemng, be! der das 
Polymerpulver aus dem Polymerisationsprozess getrocknet und dem Extruder dann 
unmittelbar zugefOhrt wird, Ist insbesondere bei sogenannten Compoundier-Verfahren 
20 die Zugabe von Polymerpulver zum Extmder bei einer Temperatur, die der 
Umgebungstemperatur entsprlcht. Qblich. Dies liegt insbesondere an der 

•Zwischenlagerung des Polymerpulvers in Siloanlagen und an den Transportmethoden 
hber pneumatische FOrdersysteme, wobei im allgemeinen eine AbkQhIung des Pulvers 
bis auf Umgebungstemperatur eintreten kann. 

25 

Bel der Compoundierung wird also in aller Regel Polymerpulver dem Extruder bei 
Umgebungstemperatur als SchQttgut zugefuhrt. Das Pulver muss dabei nach der 
Einzugszone im Extruder durch mechanische Reibungskrafte mehr und mehr erhitzt 
und schliedlich Zug urn Zug aufgeschmolzen werden. Die bekannten Granulierver- 
30 fahren sind allerdings im Hinblick auf Ihre Durchsatzleistung, die damit verbundene 

Maschinenbelastung und die Produktqualltat des Granulats noch verbessemngswQrdig. 
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Die Aufgabe der voriiegenden Erfindung bestand darin, ein Verfahren zum Granulleren 
von themnoplastischen Polymeren anzugeben. bei dem die Effektivitat der Homo- 
genisierung be! der Granulierung bei gleiclibleibendem Durcfisatz gesteigert wird oder 
bei dem die IVIaschinenbelastung reduziert werden Icann. was sich durch einen 
verminderten Energiebedarf und eine verringerte Reparaturanfalligl<eit bzw. reduzierte 
Ausfallzeiten bemerl^bar macht, oder bei dem der Produlctdurchsatz bestehender 
Granulieranlagen bei gleiclibleibender Homogenisierungsqualitat gesteigert werden 
kann. 

GelOst wird diese Aufgabe durch ein Verfaliren der eingangs genannten Gattung. 
dessen Kennzeiclienmerl<mal darin zu selien ist, dass dem Polymerpulver vor der 
[Aufgabe auf den Extruder ein organisches LSsungs- oder Suspensionsmittel in einer 
Menge im Bereicli von 0,001 bis 20 Gew.-%. bezogen auf das Gewiclit aus Polymer- 
pulver plus Lasungs- oder Suspensionsmittel, zugegeben wird. 

Vorzugsweise wird die erfindungsgemSfSe LSsungs- oder Suspensionsmittelzugabe 
dadurch bewirkt. dass das Polymerpulver, das im Polymerisationsreaktor in Suspension 
hergestellt wird, kelner vollstSndigen Trocknung unterzogen wird, sondern nur soweit, 
dass die gewQnschte Menge an LQsungs- oder Suspensionsmittel im Polymerpulver 
sich von selbst einstellt. Die bevorzugte Menge an Losungs- oder Suspensionsmittel 
llegt erfindungsgemali im Bereich von 0.0015 bis 15 Gew.-%, besonders bevorzugt von 
0,002 bis 10 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 0,01 bis 5 Gew.-%. 

Eine weitere Moglichkeit, die Aufgabe erfindungsgemaR zu IGsen besteht darin, ein 
bereits getrocknetes Polymerpulver vorzulegen, dieses Pulver mit einer entsprechen- 
den Menge an organischem LCsungs- oder Suspensionsmittel zu vemiischen und die 
Mischung dann dem Extmder zur Granullemng zuzuleiten. 

Als organische LSsungs- oder Suspensionsmittel werden erfindungsgemali gesattigte 
Oder alicycllsche oder mehrfachcycllsche oder aromatische Kohlenwasserstoffe mit 
einer Anzahl von C-Atomen im Bereich von 3 bis 18, vorzugsweise von 4 bis 12, 
eingesetzt oder eine Mischung von diesen. 
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Durch die Anwesenheit der erfindungsgemaiSen Menge an L5sungs- oder 
Suspenslonsmlttel erniedrigt sich die Schmelzenthalpie des Polymerpulvers und die 
Homogenislerung im Extruder wird bei gleiclier Energiezufuhr intensiviert. was sich im 
Ergebnis dadurcli bemerkbar maciit. dass in dem Polymer weniger Stippen beobaciitet 
werden. 

Als vorteilhafte Polymere. die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren besonders gut 
granuliert werden konnen haben sicli insbesondere Standardpolymere wie Polyolefine 
Polyester oder Polyamide, vorzugswelse aber Polyethylen oder Polypropylen enwiesen. 
Bei Polyethylen ist das erfindungsgemSBe Verfahren dann besonders geeignet, wenn 
(das Polyethylen eine multimodale Molmassenverteilung besitzt, well bei diesem 
Material dann zusatzliche Anquelleffekte auftreten, die zu besondere gQnstiger 
Homogenislerung fQhren. 



Das erfindungsgemaBe Verfahren hat insbesondere den Vorteil, dass die Granulierung 
groBtechnlsch unter verbesserten wirtschaftlichen Bedingungen durchgefQhrt werden 
kann. Die Kosten fQr das Trocknen von Polymerpulver werden deutlich reduziert. weil 
der besonders energie- und kostenintensive Trockenschritt zum Entfemen der letzten 
20 5 % Suspenslonsmlttel entfallen kann. Die Produktqualitat verbessert sich. da weniger 
Stippen auftreten und das Polymer im Extruder weniger themiisch und mechanisch 

•belastet wird. Die Maschinenstandzeiten fQr die Extruder verlangem sich, weil bei 
jgleichem Durchsatz an Polymerpulver weniger Energie benStigt wird und damit das 
vorhandene Material weniger Belastungen ausgesetzt und damit weniger reparatur- 
25 anfalllg wird. Umgekehrt erhOht sich der Durchsatz, wenn die Maschinen bei gleich- 
blelbender Energiezufuhr betrieben werden, und damit die Rentabilitat des Verfahrens. 



Beispiel 1 (erfindungsgemaB) 

30 

Eln bimodales Polyethylen wurde in Anwesenheit eines hochaktiven Ziegler Kataly- 
sators in zwei in Serie geschalteten Reaktionskessein in Suspension In Hexan als 
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Suspensionsmlttel hengestellt. Das bimodale Polyethylen hatte einen Antell von 48 
Gew.-% niedermolekulares Homopolymer und einen Antell von 52 Gew.-% hoch- 
molekulares Copolymer. Die DIchte des bimodalen Polyethylens betmg 0.955 g/cm^ 
wahrend sein MFI5 einen Wert von 0,35 dg/min hatte. 

5 

Das pulverfemnlge Polyethylen wurde nach Veriassen der Reaktionskessel dem 
nonnalen Trocknungsprozess unterzogen, aber der Prozess wurde vorzeitig 
abgebrochen, so dass eine Menge an Hexan von genau 2.2 Gew.-% in dem 
Polymerpulver zurQckblieben. " 

10 

•Das Pulver wurde auf einen Extruder gegeben und bei einer konstanten Energlezufuhr 
zu Granulat verartjeitet Aus dem Granulat wurden anschllelSend In einem 
Follenblasprozess Pollen mit einer Dicke von 25 pm hergestellt. an denen das 
Vorhandensein von Stippen durch optlsche Untersuchung unterdem Mikroskop 
15 untersucht wurde. Das Ergebnis 1st In der nachfolgenden Tabelle dargestellt. 



Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel) 

20 Das gleiche Polymer wie in Beispiel 1 wurde nach dem Veriassen der Reaktionskessel 
dem nonnalen Trocknungsprozess unterzogen, aber der Prozess wurde vollstSndig zu 
^^Ende gefQhrt. so dass eine Menge an Hexan von wenlger als 0.001 Gew.-% in dem 
^^■Polymerpulver zurQckblieben. 

25 Das so getrocknete Pulver wurde auf den gleichen Extruder wie in Beispiel 1 gegeben 
und unter exakt gleichen Bedingungen zu Granulat verarbeltet. Aus dem Granulat 
wurden auf der Follenblasanlage Pollen mIt einer Dicke von 25 pm hergestellt. die der 
gleichen Untersuchung unterzogen wurden wie in Beispiel 1. 



30 
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Anzahl der Stippen 


Beispiel 1 


396/100 cm^ 


Beispiel 2 


1408/100 cm^ 



* * * * * 
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Verfahren zum Granulieren von Pulveraus thermoplastischen Polymeren, bei 
dem das in einem Polymerisationsreaktor hergestellte Polymerpulver in einem 
Extruder aufgeschmolzen und hbmogenlsiert, dann durch eine Extrusionsduse 
gepresst und granuliert wird, dadurch gekennzeichnet. dass dem Polymerpulver 
vor der Aufgabe auf den Extruder ein organisches Ldsungs- oder Suspensions- 
mittel in einer Menge ini Bereich von 0.001 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht aus Polymerpulver plus Ldsungs- oder Suspenslonsmittel, 
zugesetzt wird, 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als thermoplastische 
Polymere Polyolefine eingesetzt werden. 

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass als Polymere 
Polyolefine mit multimodaler Molmassenverteilung eingesetzt werden. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die 
LQsungs- oder Suspensionsmittelzugabe dadurch geschieht, dass das 
Polymerpulver, das im Polymerisationsreaktor in Suspension hergestellt wird, 
keiner vollstandigen Trocknung unterzogen wird, sondem nur soweit 
angetrocknet wird, dass die gewUnschte Menge an LSsungs- oder 
Suspenslonsmittel im Polymerpulver sich Im Bereich von 0,001 bis 20 Gew.-% 
einstellt. 

Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, dass die 
LOsungs- oder Suspensionsmittelzugabe dadurch geschieht, dass die Zugabe zu 
trockenem Polymerpulver so erfolgt, dass die gewQnschte Menge an LSsungs- 
oder Suspenslonsmittel im Polymerpulver sich im Bereich von 0,001 bis 20 
Gew.-% einstellt. 



Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, dass die 
LOsungs- Oder Suspensionsmlttelzugabe durch Zugabe im Extruder so erfolgt. 
dass die gewOnschte Menge an LQsungs- oder Suspensionsmittel im 
Polymerpulver im Bereich von 0,001 bis 20 Gew.-% einstellt wird. 

Verfahren nacli einem der AnsprOche 1 bis 6. dadurch gekennzeichnet, dass die 
Menge an Losungs- oder Suspensionsmittel in dem Pulver aus thermoplasti- 
schem Polymer im Bereich von 0,0015 bis 15 Gew.-% liegt. 

Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 7, dadurch gel^ennzeichnet, dass die 
Menge an Ldsungs- oder Suspensionsmittel in dem Pulver aus thermoplasti- 
schem Polymer im Bereich von 0,002 bis 10 Gew.-% liegt. 

Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Menge an L6sungs- oder Suspensionsmittel in dem Pulver aus thermoplasti- 
schen Polymer im Bereich von 0,01 bis 5 Gew.-% liegt. 

Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass als 
organisches Losungs- oder Suspensionsmittel ein gesSttigter oder cyciischer 
Oder multicyclischer oder aromatischer Kohlenwasserstoff mit einer Anzahl von 
C-Atomen im Bereich von 3 bis 18, vorzugsweise von 4 bis 12, eingesetzt wird. 
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Zusammenfassung 

Titel: Verfahren zum Granulieren von Pulver aus thermoplastischen Polymeren 

Bei einem Verfahren zum Granulieren von thermoplastischen Polymeren, insbesondere 
von thermoplastischen Polyolefinen, wird das In dem Polymerisationsreaktor herge- 
[Stellte Polymerpulver In einem Extruder aufgeschmolzen und homogenlsiert, dann 
durch eine ExtmsionsdQse gepresst und granuliert. Nach der Erfindung wird dem 
Polymerpulver vor der Aufgabe auf den Extruder ein organlsches LOsungs- oder 
Suspensionsmittel in einer IVlenge im Bereich von 0,001 bis 20 Gew-% zugesetzt. Die 
Erfindung elgnet sich besonders zur Granulierung von Polyethylen oder Polypropylen. 
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